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@ Verfahren zur Durchftihrung von chemischen ReakUonen und glelchzeltlger destillaUver Zerlegung eines 
Produktgemiaches In mehrere Fraktionen mitteis elner Destlllatlonskolonne. 

@ Verfahren zur DurchfOhrung von chemischen Reaktio- 
nan und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Pro- 
duktgemisches in mehrere Fraktfonen mitteis einer Destllia- 
tionskolonne. die In Teilbereichen durch in L^ngsrichtung 
wirksame Trennetnrichtungen, die eine Quervermischung 
von Flusstgkeils^ und/oder BrOdenstrdmen ganz Oder teil- 
welse verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destilta- 
tionsteil unterteilt tst wobei dem Reaktionsteil ein Oder 
mehrere Reaktanden und gegebenenfails eIn KatsUysator 
zugefOhrt werden und aus dem Destillationsteil gleichzeitig 
eine Oder mehrere Mittelsiederfraktionen, die aus Reaktan- g , 

den und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, und 
die von Veruhreinigungen durch Kopf- und Sumpffraktionen . 
frei Oder weitgehend frei sind, dampfformig oder flQssig 
abgezogen werden. A 
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ZiZZ^ . ^.ecAegung eines Prodi 
mittels elner Destlllatlonsfcolbnae 

Die Erfindmg betrifft ein Verfahren zur Darchfahrmg von che»±8chexi Beafc- 
tion^ uad gleichzeitlger destillativer Zerleguxig eines Produkttgemlsches 
m mehrere Fraktlonen nittels einer Deatillatlonskolontie, die in Teilbe- 
reichen dttrch in Langsrlchtung wlrlcsaae Trenneinrichtongen. die eine Quer- 
vemlschuag von Flussigkelts- nnd/odar BrOdenstrOmen ganz oder t^weise 
vexhindem, in einen Reaktlonsteil und einen Destinations teld unterteili 



Pie Durchfuhrung von cheoischen Reaktionen in Destillationstolonnen, ^ 
phemisch^ Reaktionen und destlllativ^ Stofftrennung sich 4iberlagem 
15 nnd 1» gleichen Han« nebeneinander ablaufen. ist elne selt langeni ^aSi- 

H^^'^V^f ^^^'^^^ ^^^^ Verfahrensfuhrung Vorteiie 

hinslchtlich Energlebedarf und Investitionskosten Sm Veiglelch zu Verf ah- 
rensfOlxrungen. bei denen die Reaktlon und die destillative Stof f trennung 
m getrennten Verfahrensscliritten. nSmlich Reaktion in einem fieaktor -und 
ITT.^T'^^ destillative Stof f trennung in einer Destlllatlonskolonne, 
stattfinden. Beispiele fur chemische Beaktionen. die vorteilhaft in De^ 
I'f^"'^!'"^"^'' durchgefOhrt ^rden. sind Veresterungen. Qaesterungen 
und Verseifungen sowie Acetalisierungen und Acetalspaltungsreaktlonen. 

25 f!r'tT/*"'^rf '>e«lllationskolonnen fur Gleichgewichtsreaktlo- 

25 nen, bei denen alle Beaktanden Mhnllche Siedepunkte auf^eisen. die Reafc-. 
tionsprodukte dagegen wesentllch boher und/oder niedrlger sieden. Jedoch 
auch bei Reaktionen, bei denen dieses optlxnale Sledeverhalten nlcht gege- 
ben ist, kSonen Destlllationskolonnen simrvoll eingesetzt werden. da sie 
die Verwlrklichung des gunstlgen Gegenstroms der Reaktanden etmagUchen. 
Dadurch ergeben *ich hShere Xtosatze als fttr die direkte Vermiachung obne 
Gegenstrom. 

So kann belspielsTOlse bei elner Reaktion Arf-B (Reaktanden) qvq 

(Beaktionsprodukte), der Siedefolge A. C, B, D ^ nach anstelgenden Siede- 
temperaturen geordnet - und einem nicht Im stSchiometrlschen Verhaltnls 
sondem Im tIberschuB zugef ahrenen Reaktand A, aus der DestiUationsko- 
lonne als Kopfprodukt das Gemlsch aus A und C und als Sumpfprodufct D abge- 
zogen werden. Zur destillativen Zerl^gung des ?:opfproduktes A und C 1st 
elne j«itere, nachgeschaltete Destillatlonskolonne notwendig. Entspre- 
phendes gilt «enn eto Reaktand die schwerstsiedende Koniponente ist. Auch 
hlerbel let bei glelcher Siedefolge wie oben «ine zusStzlicte Destilla- 
tlonskolonne erforderlich, um den nicht umgesetzten Reaktanden B so«ie 
das Reafctionsprodukt D in reiner Form ^ gewlnnen. Destlllationskolonnen 
^rden selbst in solchen railen elngesetzt. «o die Reaktlonsprodukte 
Go/HB 
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veder Leicbtestsleder nodi Scfaisefstsieder slnd* Bel *^^r^ ^T Reaktloa 
AfB CH>, der Siedefolge A, C, B bedeatet dies, daB hler znel zir- 

sStzliche DestUIatlonakoloxmen zur Belnigung der Eeaktionsprodokte C uad 
D gebrauciii: tierden. Trotzda ergeben sich auch bier oft Vorteile gegen- 
05 aber der Beaktion la eisea sepazaten Beaktor, da die DestilXationskoloiine 
die Ausnutzmig des Gegenstros^rixizips ezBaglicbt and unter gSnstlgeren 
KbnzentratloxisverbaitnissexL arbeitet* 

Dieses vicbtige Frlnzlp der Ausautzimg des Gegeostxcos wird Jedocb in 
lO diesea railea durcb die ITberlagermg tou Beaktion nod destillativer Treno- 
anfgabe teilmise nacbteillg beeinfloBt; so fubrt beisplelsneise Im ztr- 
letztgenasnten Fall elne Steigenzog der Heizlelstung nicbt in Jeden Fall 
za einer Verbessemog des Itesatzes, denn infolge des bSberen Bucklanfver* 
baitnisses erfolgt eine stSrkere Vezdiznnang der Beaktanden lasd des Kata- 
15 lysators in der Beaktionszone. 

Diese in der Facbliteratur bislang nicbt beacbteten Ef fekte fufaren bei- 
spiels«eise in dem Fall der T^eaktion A*-B C», der Siedefolge A, C, B, 
D and einea Im tlberschi^ gefabrenen Beaktand A, dazu, daB ein bestiastes 

20 Ergebnis der Best ilia tionskolonne binsicbtlicb Ifesatz ond Kntnalaekonzea- 
tration n 1 c Ttt nor bei einer fest vorgegebenen Heizleistung sondem ancb 
bel eioer waentlicb bSberen Beizleistnng ezbalten «ird« Es sind z«ei ver- 
scbiedene BetriebszustSode nSglicb. Der Grand fGr dieses bdcbst Qber- 
rascbende Verfaalten llegt, wie Simulationsrecbnongen ergaben, darin, dafi 

25 sicb im einen Fall mit der niedrigeren Heizleistung der GegenstrOT nocb 
gut auswirken kann, wSiresd er ia anderen Fall durcb zu bobe Buckvenai- 
scbuQg abgescbvacbt «ird« Es ist ein laebrfacb bSberer Energieauf«and er- 
forderlich, nm diesen Febler durcb destiUatives Anreicbem elnes Beaktan- 
den wieder zu koapensieren. ttLer geben die Vorteile der Destillations- 

30 kolonne witgebend wrloren. Ans dea Gescbilderten ist zu entneteen, daB 
die uneingeacbrSnkte tTberlageruog von Beaktion and Destination nicbt in 
jiedea Fall sinmroU ist. 

Anfgabe der vorlie^enden Erfindung ist es, durcb eine einfacbe l^finabae, 
35 die variabel den verscbiedensten Fallen von Destillationskolonnen ax«e- 
pafit warden kamx, zu erreicben, daB die fur die Stofftrennang benStigte 
Destiliationsenergie den Gegenstroa der Beaktanden nicbt unn5tiger«eise 
Qber das gunstlge ttaB binaus beeinf luBt. ZusStzlicb soil der Ifeicbteil 
veznieden liBrden, der dadurcb entstebt, daB bei ungOnstiga Siedeverbal- 
40 ten von Beaktanden imd Beaktionsprodufcten zusStzlicbe Trennkolonnen zur 
Beinigung der Produktstrdme erf order licb wrden. 
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Diese Aufgabe wird erf indungsgemaS in uberrascheiid einf acber . ?Jelse da- 
durch gelSst^ dafl dan Reakt ions tell ein oder mebrere Ueaktanden und geger- 
benexifalls ein IKatalysator augefShrt yerden und ai^ dem pes t Illations tieil 
gleichzeitig eine Oder mebrere Mittelsiederfraktlonen, die aus Xeaktanden 
05 und/oder Reaktionsprodnkten l)esteben konnen, und die yon Veinmr^inignngan 
durch Kopf und Sumpf fraktionen frei oder w^itgehenid fret si^d, . dampf ?3r- 
mig Oder flussig abgezogen warden . 

Wie in der Patentanmeldung 33 02 525.8 fur den Fall einer einf achen De- 
10 stillation beschrieben, entbait die Destillationskolonne in Teilbefeichen 
in LSngsrichtung wirksame Trennyorrichtungen zur yerhlnderung einer Qucr- 
vermisclLung von FlusBigkeits- und/oder BrQdenstramen* . 

Ein Ausfahrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
15 \t nA wird im folgenden nSher beschrieben* 

Es zeigen: 

Figur 1 ein schaaatisches Verf ahrensf liefibild einer Destillationskolonne 
mit der Beaktion ArfB OHD,. Siedefolge A, C, B, B unS einem 
20 nicht im stBchlometrischen Verbal tnis sondenai Im Uberschufl zuge- 

f ahrenen Reaktanden A zur destillativen Tre n n un g der Produkt- 
strame A, G und D, 

Figur 2 ein schematisches Verfahrensfliefibild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B C+D, Siedefolge A, C, D, B zur destilr 

25 lativen Trennung der Produktstrome A, B, C und D. 

Gemafl Figur 1 wird eine Kolonne 1 durch eine in LSngsriclitung wirksame 
Treuneinrichtung 2 unterbalb und oberhalb der Zulaufstellen fur die Reak- 
tanden A und B in einen Reaktionsteil 3 und einen Destillationsteil 4 
30 unterteilt. Entsprechend der Siedefolge wird der leicbtestsiedende B^fk- 
tand A am Kopf und das scbwerstsiedende Reaktionsprod\dct D am Sumpf der 
Kblonne entnorainen. Da Im Destillationsteil 4 die Reaktl.on unterdriiQkt 
ist, ist es mSglich, dort das mittelsiedenie Reaktionsprodukt C in reiner 
oder weitgebend reiner Form abzuzieben* 

Wie Figur 2 zelgt, ist es bei der gleicben Anordnung aticb mogi^icb, bei 
.... dem besonders ungunstigen Fall, wenn beide Reaktionsprodukte weder die 
leicbtestsiedende nocb die scbwerstsiedende Fraktion sind und nacb her- 
kamBlicber Verfahrensweise zwei zusStzliclie Destillationskolonnen beno- 
40 tigt warden, mit einer Destillationskolonne die gestellte Aufgabe - a^in- 
lich die Reaktionsprodukte C und D in reiner Form zu gewiimen - zu ISsen^ 
wobei durch eine etntsprecbende Auftei lung der Fids sigke its- tpd Damp^ 
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strtee anf Beaktions- uad Destinations tell der Gegenstroa optiaal zur 
irirkung koomt und der GesamtaafBani ^rringert verden kana. 

Durch diese Langsunterteilung wlrd die MSglichkeit geschaffen, einen sepa- 

05 raten rolomientell zu erfaalten, in dea wan die Heaktion unter den fOr sla 
optiaalm Bedingungen hinsichtlich Helzleistung, Kfickvernischui^ txnd Kata- 
lysatozkonzentration abianfen lassen feann. Iter aeist nicbtflOchtlge oder 
schHerfluchtige Katalysator (z*B. Mineralsaure fiir Veres terttogen, Yersei- 
fuagen, ^etalbildmigen tn^ -spaltizngen oder Tfeaacetalisierungen oder Alko- 

lO bolate fur Unesteruogen) oder audi leiclitfluchtigen Katalysator <bei- 

spielsmise Oaormsserstoff , /neisensaure) ISfit sich entsprecheod seinn 
Siedeverhalten durch die Wahl seiner Zugabeatelle gezielt in diesen De- 
sZ±llaZ±onalu>lojmexLtB±l - Beaktionsteil - einbringen. Ifegen der gerlnge- 
ren Verainnung des Katalysators in dea Reaktionstell ergeben sicb in all- 

15 geaeinen Einsparougen biasicbtXicb der benStigten Katalysatoraengen oder 
es TOTden einfacbere Kolonneneinbauten a5glicb, die weniger Vervellzeit 
fur die Fliisslgkeit elnstellen, z^B. railk5rperkolonnen anstelle von teu- 
reren Glocken- oder Ventilbodenkolonnen. Dies bietet aucb Vorteile, mnn 
die Vermilzeit wegen der Teaperatureapf indlichkeit der Produfcte a5g- 

20 licbst klein sein soli. In dea d&L Beaktionsteil gegeidiberliegenden De- 
stillationstell kann die cbeoische Reaktion verbindert verden, indea der 
Katalysator aus diesea Bereicb femgebalten wird, «as sicb entoeder la- 
f olge seiner Hicbtf locbtigkeit oder Leicbtf lacbtigfceit von selbst ergibt 
Oder aber durch besondere Maftrabaen wie beispiels^ise gezielte Zezst5- 

25 rm^ einer katalysierenden SSure durch Zudosierung einer Lauge la Destil* 
lationsteil erzielbar ist und so nur destillative Stoff trennungen ablan- 
fen. Enpfindlicbe Stoffe, die durch den Katalysator leicbt gescbadigt 
iHerden, kSnnen aus diesea Teil schonend abgetrennt «erden. Die Beaktions- 
zone kann gegebenenf alls bereits la Reaktionstell gezielt eingegrenzt 

30 warden, Indea aan beispielaaeise die Beaktionszone nur auf den Bereich 
zaiscben dm Zulaufstellen der ttoai^rfinrjCT beschrankt. 

Zur techniscben Ausgestaltung der in Langsrichtung wirksaaen Trenneinrich- 
tungen koiaHen, wie in der Patentaxaaeldung 33 02 525.8 geschildert, aeb- 
35 rere ICglicbfceiten in Betracbt. Die einfacbste Wglicbkeit stellen ebene 
durchgebende Trennblecfae dar. Gegebenenf alls kSnnen jedoch 2 konzen- 
trische oder nebeneinander angeordnete Destillationskolonnen benutzt 
«erden. ' 

40 Die cheaische Beaktion kann auch in einer Destillationskolonne stattfin- 
den, bei der zur ErbSbung der Venreilzeit separate VerweilzeitbehSIter 
aufierfaalb der Destillationskolonne angeordnet werden, in denen die Beak- 
ti«i gegebenenf alls durch lonentauscher katalysiert wird. 
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Kinen besoaders wertvoUen Vorteil bietet die tangsuxiterteilung der De- 
stillationskolonne gem^ der vorllegenden Erf indung hinsicbtllch der R e lTf 
belt der entnommenea Frodukte. 
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!• VerfaiiTGi zjst Durchfuhrung von chemlscheii BeaktLLonen. und glelcbzel ti- 
ger des^illarlver Zerlegung einps Froduktgemlscbes In mehrere Fraktlor- 

05 nen nlttels elner Destlllatlonskoloimey die in Teilbereiclien durch in 

Langsricbtting wirksame TrenTiel nr iditxingen , die elne Quervexmiscbung 
von FlOlssigkeits* und/oder Briidens toTCTen ganz oder teilweise veriiin- 
dem, in einen Beaktlonsteil und eixten Des dilations Ceil unCertellt 
ist, dadnrch gekemizeichnet« dafi dea Seaktionsteil (3) ein oder meh- 

lO rere Beaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator zugefuhrt taezden 

. und aus desa. Dest illations teil (4) gleichzeitig elne oder mehrere 
KLttelsiederfraktlonen, die aus Beaktanden und/oder Beaktionsproduk- 
ten bestehen kSnnen, und die von Verunrelniguogen durch Kopf— und 
Suapffraktionen frel oder witgehend frei sind, daapffSrmlg oder 

15 flusslg abgezogen nerden. 

2* Vorrichtung zur DurchfShruog des Verfahrens gemSfi Anspruch I» dadurch 
gekpnnzeirhrtpt , dafi Beaktlonsteil (3) und Deatlllatlonsteil (4) ge- 
xEeinsam in elner Pestlllationskolonne angeordnet und durch in LSngs-* 
20 . richtung wlrksaae Trenneinrlchtungen (2) VOTteinander getrennt sind. 

3. Vorrichtung zur Burchfilhrung des Verfahrens gemSB Anspruch I, dadurch 
ge l T PTmz eichnet > dafi Reaktlonstell (3) tmd Bestlllatlonstell (4) teil- 
weise oder uber Ihre GesaatlSnge als zuel voneinander getrennt e De- 
25 stlllatlonskolomien ausgeftlhrt sind. 
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